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@ Wassrige Dispersion vdn 2-(2'-Hydroxyphenyl-)benzotrla2dien. 

@ Wassrige stabile Dispersionen von UV-absorbierenden 
2-(2'*Hydroxyphenyl-)benzoti1dzolverbindungen entbattehd 
(a) 15 bi3 50 GewicMSprozent einef Behzotrlazolverbin- 
dung der Formel 



(1) 



worin R Halogen, Ci-Ci2-Alky!, Niederalkoxy, Nlederalkox- 
ycarbonyl, Cycloall^, Aryl, Ci-Cia-AIkylaryl Oder AralkyI 
bedeutet, und die Ringe A und B. unabh&iglg vonetnand&ri 
unsubstituiert Oder durch Halogen, Hydro)^, Nied^ralkyi. 
Niederalkoxy oder NIederalKoxycarfoohyt substitulert sind, 
und 

(b) 2 bis 20 Gewichtsprozent etnes sauren Esters oder 
dessen Satzes eines Alkytenoxldadduktes der Fonnel 



(2) — CHHAlkylerr^O«^X 



worin X d^n Siur^rest einar andfddfitsibhgr^, $auetA{&R 
enthaltenden Saure, 6d^ 66t\ R6St aindf 6rganiS6h6h 
Saure und Y Gi'Cis-Aikyl. Afyl dd§r Ardii<yl b&d6ui6n. 
^Alkyieh" fur den Ethytdnrest od^r Propyle^fesf steht, und 
m 1 bis 4 und n 4 bis 50 sind. &i6§§ l^lSp&rSiOrliiri islnd 
ausd&£ei6hnel6 Mmel zum V&rb6s3&fn der UchtesKtii'eit von' 
l^siDungen auf Synthdsefas^ ihsb&sond6fd PoiyeMerfassrn 
Oder 8auremoditl;!ierten l^ly6Steff&sdm. 



Q. 

Ill 



8lindesdm«ktMl Benn 



EP 0345219 A1 



10 



IS 



20 



25 




Beschrelbung 

Wfi88rige Dispersi n v n 2-(2'-Hydr xyphenyl-)benz triazolen 

Die vorllegende Erflndung betiifft eine wassrige Dispersion von als UV-Absorber verwendbaren ' 
2-(2'-HydroxyphenyI-)ben20triazolen und Ihre Verwendung beim Farben von Synthesefasem. insbesondere 
Polyesterfasem oder sauremodffizierten Polyesterfasem. 
Die erfindungsgemasse Dispersion ist dadurch gekennzeichnet dass sie 

(a) 15 bis 50 Gewichtsprozent einer Benzotrlazolverbindung der Formel 

(1) !sA i > (b). 

"i 

worin R Halogen, Ci-Ci2-Alkyl. Niederalkoxy. Niederalkoxycarbonyl, Cycloalkyl. Aryl. Ci-Ci2-Alkylaryl 
Oder AralkyI bedeutet, und die Rlnge A und B, unabliangig voneinander, durch Halogen. Hydroxy, 
Niederalkyl. Niederalkoxy oder Niederalkoxycarbonyl waiter substituiert sein konnen. und 

(b) 2 bis 20 Gewichtsprozent eines sauren Esters oder dessen Salzes eines Alkylenoxidadduktes der 
Formel 

(2) ^ 0-f-Alkylen-O-^X 

worin X den Saurerest einer anorganlschen. Sauerstoff enthaltenden Saure, wie z.B. Schwefelsiure oder 
vorzugswelse Phosphorsaure. Oder auch den Rest einer organischen Saure und 

Y Ci-Ci2-Alkyl, Aryl oder Arall<yl bedeuten. 
"Alkylen' fur den Ethylenrest oder Propylenrest steht, und 
3Q m 1 bis 4 und n 4 bis 50 sind, 

entlialt. ^ ^ . * ^ 

Vorteilhafterweise enthait die erfindungsgemasse wassrige Dispersion 20 bis 40 Gewichtsprozent der 
Komponente (a) und 2 bis 15 Gewichtsprozent. vorzugsweise 2 bis 10 Gewichtsprozent der Komponente (b). 
Komponente (a) hat zweckmSssigerweise eine Partlkeigrosse unter 5 jun. 
55 Sowohl Komponente (a) als auch Komponente (b) konnen als Einzelverblndung oder in Form eines 
Gemlsches vorhanden seln. , ^/m 

Niederalkyl und Niederalkoxy stellen bei der Definition der Reste der Verbindungen der Formeln (1) und (2) 
solche Gruppen oder Gruppenbestandteiie dar. die 1 bis 5, Insbesondere 1 bis 3 Kohlenstoffatome aufweisen, 
Beispieie fur derarttge Gruppen sind Methyl, Ethyl, n-Propyl, Isopropyl. n-Butyl. Isobutyl. sekBuftrl. tert.Butyl. 
40 Amyl. Isoamyi oder tert.Amy! bzw. Methoxy. Ethoxy. Isopropoxy. Isobutoxy oder tert.Butoxy. 

Halogen bedeutet beispielsweise Fluor, Brom oder vorzugsweise Chlor. • 
Stent der Substituent R in Formel (1) und Y in Formel (2) eine Alkylgruppe dar, so Icann sie geradkettig oder 
verzweigt sein. Beispieie solcher Alkylreste sind Methyl. Ethyl. n-Propyl. Isopropyl. n-Butyl. Isobutyl, sek.ButyI. 
tert.Butyl. Amyl. Isoamyl. tertAmyl. n-Hexyl. 2-Ethylhexyl. n-Heptyl. n-Octyl. Isooctyl, n-Nonyl. Isoaonyl oder 
jc n~Dodecyl. 

Beispieie fur Cycloalkyl in der Bedeutung von R sind Gyclopentyl. Cycloheptyl oder vorzugsweise. 
Cyclohexyl. Die Cycloalkylreste konnen einen oder mehrere Ci-C4-Alkylreste. vorzugsweise Methyrgnippen, 
enthalten und weisen insgesamt 5 bis 10 Kohlenstoffatome auf. . ^ ^ 

Sowohl fur R in Formel (1) als auch fur Y In Formel (2) bedeutet "Aryl" zweckmassigerweise Phenyl. Der 
sa Phenylrest kann durch Halogen. Niederalkyl. wie Methyl, oder Niederalkoxy, wie Methoxy. einfach oder 
zwerfach substituiert seln. .... 

Bedeutet R Alkylaryl, so ist es vorteilhafterweise Alkylphenyl und der Alkylrest befindet sich vorzugsweise in 
para-Stellung. Die Alkylreste Im Alkylphenyl konnen Methyl, Ethyl. Isopropyl. Butyl, Hexyl. n-Octyl, tert.Octyl, 
n-Nonyl, Iso-Nonyl, Decyl oder Dodecyl sein. 
55 R und Y in der Bedeutung von AralkyI weisen vorteilhaftenvelse insgesamt 7 bis 9 Kohlenstoffatome auf und 
. stehen in der Regel fur Benzyl, a-Methy!benzyl, a.a-Dimethylbenzyl. p-Phenethyl. a-Tolylethyl oder 

Phenisopropyl, w i c i /o\ i ♦ 

Der Substituent R in Formel (1) 1st vorzugsweise Niederalkyl. Der Substituent Y In Fomiel (2) 1st 

vorteilhafterweise C4-Ci2-Alkyl, Benzyl, vorzugsweise C4-Cio-Alkyl oder besonders a-Methylbenzyl. 
eo Der Ring A ist vorzugsweise in 5-Stellung durch Halogen, Niederalkyl oder Niederalkoxy substituiert. 

Vorteilhafterweise kann der Ring A eInen weiteren Substituenten. wie z.B. Halogen oder Methyl In 6-SteIlung 

aufweisen. ^ ^ . ^ •.' • 

Der Benzolring B ist ebenfalls vorzugsweise In Nachbarstellung zur Hydroxylgruppe z.B. durch Niederalkyl" 
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Oder Halogen weitersubstitulert, 

n 1st bevorzugt 8 bis 30, wahrend m vorzugsweisq 1 bis 3 ist. . ,^*u ^ a ' wk- - 

(Alkylen-O-hrKetten sind bevorzugt vom Ethylenglykol-. Propylenethylenglykol oder EthylenpropylenSly-; 
kol-TvDUs; besonders bevorzugt ist erstere. _ 

Der Saurerest X leitet sich beispielsweise von niedermolel<ularen Dlcarbonsauren ab. we z.B.- von 5 
Malelnsaure Bernsteinsaure oder Sulfobernsteinsaure. und ist Qber eine Esterbrucke mlt dem Alkylenoxyteil 
des Molekuls verbunden. Insbesondere leitet sich X jedoch von anorganischen mehrtasischen Sauren. vwe 
Schwefelsaure oder insbesondere Orthophosphorsaure ab. ^ . ^„ , crHoii..iimnt=,ii 

Der Saurerest X kann als frele Saure oder in Salzform. d.h. z.B. als Alkalimetall-, Erdalkalimetall^. 
Ammonium- oder Aminsalz. vorliegen. Belsplele fur solche Saize sind Uthium-. Natrium. Kalium- Magnesium-. 10 
Calcium-. Barium-. Ammonium-. Trimethylamin-, Diethylamin-, Ethanolamin-. DIethanolamin- Oder Tnethanol- 
aminsalze. Bevorzugt sind Alkaiimetallsaize oder vor allem Triethanolamlnsal?©. Die Mono- bzw. Diethanolam^ 
insaize kSnnen noch welter mit 1 bis 25 Oxethylen-Einheiten verethert sein. 

Praktlsch wichtlge Komponenten (a) entsprechen der Formal 



(3) 
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worin Ri Halogen. NIederalkyI oder Niederalkoxy und R2 und R3. unabhangig voneinander. je Wa^serstoff. 
Halogen, Niederaikyl Oder Niederalkoxy bedeuten. „ m ,j a • \ii 

Unter den Benzotriazolverbindungen der Fomiel (3) sind dlejenigen. in denen Ri NiederalkyI wie Methyl 
Oder tert Butyl R2 Wasserstoff oder NiederalkyI und R3 Wasserstoff. Chlor oder Methyl bedeuten. bevorzugt 25 

Im Vordergrund des Interesses stehen 2-(2'-Hydroxy-5'-methylphenyl)-benzotriazol. 2-(2'-Hydroxy^3',5 .di-* 
methylphenyD-benzotrlazol, 2-(2'-Hydroxy-5-tert.butylphenyI)-benzotriazol, 2-(2'-Hydro)cy.3^tert butyUS .mev 
t^KSWberizotrlazoh 2-(2'.Hydroxy-3'S'sli-tert.butylphenyI)-6-chlo^^^^^ If^^'^'''^' 
5Mert.octipheny^^ 2-(?-Hydroxy-3'.5'-di-tert.amylphenyl)-benzotriazol oder 2.(2'.Hydroxy. 

3'5'-di-terLbutylphenyl)-benzotriazol. ^ . ^ ^ * ,. • ^ 

Die als UV-absorbierend bekannten Benzotriazolverbindungen der Formein (1) und (3) sind grxJsstentellsin 
der FR-A-1 195 307 beschrieben. 

Bevorzugte saure Ester der Komponente (b) entsprechen der Forme! 

(4) ^— 0-(-CH2CH2-<H — ^Xi 

mi 

worin Yi C4-Ci2-Alkyl. Phenyl. Tolyl. Tolyl-Ci-Ca-alkyI oder Phenyl-Ci-Cg-alkyl. w|e zS. Benzyl. a-Methyl- oder 40 
a.o-Dlmethylbenzyl bedeutet. Xi ein Saurerest ist. der sich von Schwefelsaure oder vorzugswelse 
Orthophosphorsaure ableltet, und 

WeS^iuren 'Ltw'lfegen^vorzugsweise als Natrium-. Kalium. Ammonium-. Diethylamin-. Triettiylamln, 
DIethanolamin- Oder Triethanolaminsalze vor.. , ^ w ' . ^ 

Die ais Kompomente (b) in Frage kommenden sauren Ester der Formel (2) oder (4) werden hergestellt, 
indem man Alkylenoxyd (Ethylenoxid oder Propylenoxid) an eine definltionsgemass substrtu.erte Phenolver. 
bindung aniagert und das Aniagerungsprodukt mil einer mehibaslschen Sauerstoffsaure oder einem 
funktionellen Derivat dieser SSure. wie zB. Saureanhydride. Saurehalogenide. Saureester oder Saureamidem 
die sauren Ester und gegebenenfalls den erhaltenen sauren Ester in die obengenannten Safee uberf uhrt. Als « 
Belsplele dieser funktionellen Derivate seien Phosphorpentoxid. Phosphoroxytnchlond. CWoreulfpnssure 
Oder Sulfamlnsaure genannt. Sowohl die Alkylenoxidanlagerung als audi (Jle Vere?terung konnen nach 
bekannten Methoden durchgefuhrt werden. ^, , c k a ^ wr«i 

Gut geeignete Komponenten (b) sind saure Ester oder deren Salze eines Polyadduktes von 4 bis-40 m 
Ethylenoxid an 1 Uo\ eines Phenols, das mindestens eine C4-Ci2-AIkylgruppe, eine Phgnylgruppe, eine 
Tolylgruppe. eine a-Tolyiethylgruppe. eine Benzylgruppe. eine o-lvlethylbenzylgmppe oder eine a;.a'Dimethy * 
benivlgruppe aufwelst. wrte z.B. Butylphenol. Tributylphenol, Octylphenol. Nonylphenol. DinQnylpheno , 
o-Phenylphenol. Benzylphenol. Dibenzylphenol. a-Tolylethylphenol. DlbenzyKnonyl)-phenol. o-Methyl)jenzyl- 
phenol, Bis-(a-lwlethylbenzyl)-phenol oder Tris-(a-methylbenzyl)-phenoi. wobei diese sauren E§t0r 6inzeln 
Oder in Mischung venwendet werden kdnnen. , ho 

Von besonderem Interesse sind saure Phosphorsaureester der Addukte von 8 bis 30 Mol. vorzugswelse 1? 
bis 20 Mol Ethylenoxid an 1 Mol 4-Nonylphenol oder Dinonylphenol oder besonders an 1 Mol- von 
Verbindungen. die durch Anlagerung von 1 bis 3 Mol von Styrolen an 1 Mol Phenole hergestellt werden. wobei 
die Phosphorsaureester zweckmSssigerweise als Qemische der entsprechenden Ssize eines Mono- und 
Diesters vorhanden sind. 
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Die Herstetlung derStyrolanlagerungsprodukte erfolgt In bekannter Weise vorzugsweise in Gegenwart von 
Katalysatoren. wie Schwefelsaure, p-Toluolsulfonsaure oder vor allem Zlnl<cliiorid. Als Styroie l<ommen 
zweckmassigenivelse Styrol, a-l^ethylstyrol oder VInyltoluol (4-Methyistyrol) in Betradit. Beispiele fQr die 
Phenole sind Phenol. Kresole oder Xylenole. 
5 Ganz besonders bevorzugt sind saure Phosphorsaureester (Mono- und Diester) oder deren Saize von 
Oxalkylierungsproduicten der Forme! 



*C ^•H>4CH2-CH2-0-^ — I 



IS 



worln m2 1 bis 3 und n2 12 bis 30, vorzugsweise 12 bis 20 bedeuten. 
Als Beispiele fOr Oxaikyiierungsprodulcte der Formein (4) und (5) seien im einzelnen genannt: 

- Oxali<ylierungsprodukt mit 18 Ethylenoxideinheiten des Aniagerungsprodulctes von 2 Mol Styrol an 1 l^ol 
Phenol 

^ • Oxall<ylierungsprodukt mit 18 Ethylenoxideinheiten des Aniagerungsprodulctes von 3 Mol Styrol an 1 Mol 
Phenol 

- Oxalkyllerungsproduict mit 27 Ethylenoxideinheiten des Aniagerungsprodulctes von 2 Mol 4-Methyistyrol an 1 

Mol Phenol 

- Oxalkylierungsprodukt mit 17 Ethyienoxideinheften des Aniagerungsprodulctes von 3 Mol 4-Methylstyrol an 1 

25 MqI Phenol 

- Oxalkylierungsprodukt mit 18 Ethylenoxideinheiten des Gemisches aus einem Anlagerungsprodukt von 2 
Mol Styrol an 1 Mol Phenol und einem Anlagerungsprodukt von 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol 

' Oxalkylierungsprodukt mit 13 Ethylenoxideinheiten des Gemisches aus einem Anlagerungsprodukt vein 2 
Mol Styrol an 1 Mol Phenol und einem Anlagerungsprodukt von 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol. 

50 Ausser den Komponenten (a) und (b) enthilt die erfindungsgemasse Dispersion zweckm^ssig zusSLtzIlch 
als Komponente (c) ein Stabilisierungs- oder Verdickungsmittel. Ein solcher Zusatz dient dazu, die Viskosltat 
der Dispersion einzustelien. 

Als Komponente (c) eignen sich insbesondere Carboxylgruppen enthaltende Polymerisate. DIese werden in 
Form von 0,5 bis 10 %lgen, vorzugsweise 0,5 bis 5 o/oigen wassrigen Losungen oder Disperslonen, bezogen 

35 auf die Losung oder Dispersion eingesetzt. 

Diese Polymerisate stellen vorteilhaftenveise poiymerisierte ethylenlsch ungesattigte Mono- oder 
Dicarbonsauren von 3 bis 5 Kohlenstoffatomen, wie z.B. Polyacrylsaure oder Polymerisate von Methacrylsgiu- 
re, Crotonsaure, Itaconsaure, Teraconsaure, Maleinsaure bzw. deren Anhydrid, Fumarsaure, Gitraconsaure 
Oder Mesaconsaure, Copolymerisate aus Olefinen, z.B. Ethylen oder Propylen. Diketene. Acrylsaureestem, 

40 Methacrylsaureestern oder Acrylamiden und den vorgenannten Monomeren einschliesslich der Acryl saure 
Oder Copolymerisate der Acrylsaure mit Methacrylsaure, Methacrylnltril oder Vinylmonomeren. wie z.B, 
Vinylphosphonsaure, Copolymerisate aus Maleinsaure und Styrol, Maleinsaure und einem Vinylether oder 
Maleinsaure und einem Vinyiester z.B. Vinylacetat dar. 
Die Verdickungsmittel bildenden carboxylgruppenhaltigen Polymerisate kdnnen ein Moiekulargewicht von 

45 0,5 bis 6 Millionen haben. 

Als besonders brauchbare Komponenten (c) haben sich L5sungen von PolyacrylsSure oder auch 
Copolymerisate aus Acrylsaure und Acrylamid gezeigt, wobei das entsprechende Moiekulargewicht von 0,5 
bis 6 Millionen schwanken kann. Die Copolymerisate weisen vortellhafterweise ein Molverhaltnis Acrylsau- 
re :Acrylamid von 1:0,8 bis 1:1,2 auf. Als Komponente (c) kann ebenfalls ein teilweise hydrolysiertes 

50 Polymaleinsaureanhydrid verwendet werden. Dieses liegt in der Regel teilweise in Form eines wassertdslichen 
Salzes vor und besltzt ein Molgewicht, das vorzugsweise zwischen 300 und 5000 liegt. 

Weitere als Komponente (c) brauchbare Verdickungsmittel sind Polysaccharide, wie z.B. Cartaoxymethylcel- 
lulose, Methylcellulose, Methythydroxyethylcellulose, Johannisbrotkernmehlether oder Starkeether sowie 
Alginate, Polyethylenglykole, Polyvinylpyrrolidone, Polyvinylalkohoie oder auch feinverteilte Kieselsaure 

55 vorzugsweise mit spezifischer Oberflache von 50 bis 380 m^/g und Schichtsiiikate. wie z.B. Bentonite. 
Bentone, Smektite, Montmorilionrte. Gut geelgnet sind auch anionische Heteropolysaccharide, die aus den 
Monosacchariden Glukose und Mannose und Glucuronsaure gebildet sind. 

Die Mengen dieser als Komponente (c) Zusatzbestandteile liegen im allgemeinen von 0.05 bis 8 
Gewichtsprozent, vorzugsweise 0,1 bis 4 Gewichtsprozent, bezogen auf die gesamte wassrige Dispersion vor. 

60 Neben den Komponenten (a) und (b) oder (a), (b) und (c) enthalt die erfindungsgemasse Dispersion 
vorzugsweise nichtionische Tenslde oder vorteilhaftenveise auch weitere von der Komponente (b) 
verschiedene anionische Verbindungen. Ebenso kann die erfindungsgemSisse wassrige Dispersion noch 
zusatzlich Antischaummittel. Konservieningsmittel oder Gefrierschutzmittel enthalten. 
Das nichtionogene Tensid ist vortellhafterweise ein nichtionogenes Alkylenoxydaniagerungsprodukt von 1 

65 bis 100 Mol Alkylenoxyd, z.B. Ethylenoxyd und/oder Propylenoxyd, an 1 Mol eines aliphatischen Monoalkohols 
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mlt mindestens 4 Kohlenstoffatomen, eines 3- bis 6-wertlgen allphatischen Alkohols, eines gegebenehf^Ils 
durch AlkyI, Phenyl, a-Tolylethyl, Benzyl, a-Methylbenzyl odera,a-DimethyIbenzyl substituierten Phenols odpr 
einer Fettsaure mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen. 
Als nichtionogene Tenside seien beispielswelse genannt: ■ : • _ 

- Fettalkohole mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen, vor allem Cetylalkohol; • 5 

- Aniagerungsprodukte von vorzugsweise 2 bis 80 Mol All^lenoxyd, insbesondere Ethyleno)q(d, wobei 
einzelne Ethylenoxydelnhelten durch substituierte Epoxyde, wie Styroloxyd und/oder Propylenoxyd! ersetzt 
sein konnen. an hShere ungesattigte oder gesattigte Monoalkohole. Fett sauren, Fettamlne oder Fettamide 
mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen oder an Benzylalkohole, Phenylphenole, Benzylphenole. p-Phenethylphenble, ^ 
a-Methytbenzylphenole, a,a-Dlmethylbenzylphenole. a-Tolylethylphenole oder Alkylphenole. deren Alkylreste ' 1Q 
mtndestens 4 Kohlenstoffatome aufweisen; 

- Alkylenoxyd-. Insbesondere Ethylenoxyd- und/oder Pro|^enoxyd-Kondensationsprodukte (Blocbywlymen- 
sate); 

- Ethylenoxyd-Propylenoxyd-Addukte an Diamine, vor allem Ethylendiamin; 

- Umsetzungsprodukte aus einer 8 bis 22 Kohlenstoffatome aufweisenden Fettsaure und elnem primaren pder i$ 
sekundaren, mindestens eine HydroxyniederalkyI- oder NiederalkoxyniederalkyJgruppe aufweisenden Amin 
Oder Alkylenoxyd-Anlagerungsprodukte dieser hydroxyalkylgruppenhaltigen Umsetzungsprodukte, WbtJef die 
Umsetzung so erfolgt. dass das molekulare Mengenverhaltnis zwischen Hydroxyalkylamin und Fettsaure 1;1 

und grosser als 1, z.B. 1:1 bis 2:1 sein kann; 

- Sorbltanester vorzugsweise mlt langkettigen Estergruppen oder ethoxylierte Sorbitanester. wie z.B, 
Polyoxethylen-Sorbltanmonolaurat mlt 4 bis 10 Ethylenoxideinheiten oder Polyoxethylen-Sorbitantrioleat m!f;4 
bis 20 Ethylenoxideinheiten; 

- Aniagerungsprodukte von Propylenoxyd an einen drei- bis sechswertigeh aliphatischen AlkoholvoniS' bis 6 
Kohlenstoffatomen, z.B. Glycerin oder Pentaerythrit, wobei die Polypropylenoxyaddukte ein durchschnittlf- 
ches Molekulareiewicht von 250 bis 1800, vorzugsweise 400 bis 900, aufweisen; und S5 

- Fettalkoholpolyglykoimischether, insbesondere Aniagerungsprodukte von 3 bis 30 Moi Ethylenoxid uhiJ 3 bis 
30 Mol Propylenoxid an allphatische Monoalkohole von 8 bis 22 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise Alkanola 
von 8 bis 16 Kohlenstoffatomen. 

Davon sind obengenannte von Styrolaniagerungsprodukten abgeleitete Oxalkylierungsprodukte der Fonmel 

(5) als nichtionische Tenside besonders bevorzugt. ' ' ' 30 
Als zusatzliche von der Komponente (b) verschiedene anionische Verbindungen kommen beispielswelse 

- sulfatierte ungesattigte Fettsauren oder Fettsaureniederalkylester, die im Fettrest 8 bis 20 Kohlenstoffatdme 
aufweisen, z.B. Rizlnolsaure und solche Fettsauren enthaltende Oele, z.B. Rlzinusol; 

- Aikylarylsulfonate mit einer oder zwei geradkettlgen oder verzwelgten Aikyiketten mit insgesamt 
mindestens 6 Kohlenstoffatomen, z.B. Dodecylbenzolsulfonate, Dibutyinaphthalinsulfonate odiBr-3,7-Diisobu- * 35 
tylnaphthalinsulf onate ; 

- sulfonierte 1-Benzy!-2-aIkylbenzimidazole mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen im Alkylrest; 

- Sulfonate von Polycarbonsaureestern, z.B. Dihexylsulfosucclnate, Di-2-ethyIhexylsulfosuccinate^ Dioctylsul- 
fosuccinate oder Sulfosuccinamide; 

- die mit einer organischen Dicarbonsaure, wie z.B. Maleinsaure, Malons^re oder Sulfobernsteinsaure, 40 
vorzugsweise jedoch mit einer anorganischen mehrbasischen Saure, wie z.B. o-Phosphorslure oder 
insbesondere Schwefelsaure in einen sauren Ester QbergefQhrten Aniagerungsprodukte von 1 bis 60, 
vorzugsweise 2 bis 30 Mol, Ethylenoxid und/oder Propylenoxid an Fettamine, Fettamide. Fettsauren oder 
Fettalkohole |e mit 8 bis 2 Kohlenstoffatomen oder an drei- bis sechswertlge Alkande mlt 3 bis 6 
Kohlenstoffatomen; ' 45 

- Ugninsulfonate, Kondensationsprodukte von DItolylethersulfonaten und Formatdehyd, Kondensatiohspro- 
dukte von Naphthalinsuifonsaure und/oder Naphthol- oder Naphthylaminsulfonsauren mlt Foniiatrfehycj, 
Kondensationsprodukte von Phenoisulfonsauren und/oder sulfoniertem Dihydroxydiphenylsuifbn"- lind 
Phenolen bzw. Kresoien mit Formaldehyd und/oder Harnstoff in Betracht. ; • 

Der Saurerest dieser anionischen Verbindungen llegt in der Regel in Salzform. d.h. als Alka!imetal|r. SO 
Ammonium- oder Aminsaiz vor. Beisplele fur solche Saize sind Lithium-. Natrium-, Kalium-, AmrhdiiTurn:, 
Trimethyiamin-, Aethanolamin-, Diethanolamin- oder Triethanolaminsalze. • : ' 

Als Antischaummitte! konnen die erfindungsgemassen DIsperslonen Silikonole sowie auch Entechaumer 
auf der Basis von Tributylphosphat oder 2-Ethylhexanol enthalten. 

Bevorzugte Antischaummittel sind Alkylendlamide. DIese entsprechen zweckmSssIgerweise der-Formef *" '* 55 

(6) V1-CO-NH-Q-NH-CO-V2 

In der Vi und V2, unabhinglg vonelnander, je einen aliphatischen Rest mit 9 biis 23 Kohlenstoffatomen tind Q 
einen Alkylenrest mit 1 bis 8. vorzugsweise 1, 2 oder 3 Kohlenstoffatomen bedeuten. 

Das Alkylendiamid kann als Einzelverbindung oder in Form eines Qemlsches vorhanden sein. 

Die aliphatischen Reste Vi und V2 konnen geradkettig oder verzwelgt sein. Sie stellen zusamrhen mit'der 60 
CO-Gruppe vortellhaftenwelse den Saurerest einer ungesSttlgten oder vorzugsweise gesattfgten aliphatischen 
Carbonsaure mit 10 bis 24 Kohlenstoffatomen dar. Als aliphatische Carbonsauren seien beispielswelse 
Caprin-, Laurin-. Kokosfett-. Myristin-, Palmkernfettsaure, Palmitin-. Talgfett-, Oel-. Ricinolein-; LInol-, LinoleHs 
Stearin-, Arachin-, Arachidon-, Behen-. Eruca- oder Lignocerinsaure genannt. BehensSure und b^sonder^s 
Stearinsaure sind bevorzugt. " " ' -65 
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Es konnen auch Gemische dieser Sauren verwendet werden, wie sie be! der Spaltung von natQriichen Oelen 
Oder Fetten gewonnen werden. Kokosfettsaure, Palmkernfettsaure, PalmItin-/Stearlnsauregemlsche.Talgfett- 
saure und Arachin-ZBehnsauregemlsche sind besonders bevorzugte Gemische. 
Vor2ugsweise bedeuten Vi und V2 jeweils einen Alkylrest mit 9 bis 23 Kohlenstoffatomen und insbesondere 
5 mit 15 bis 21 Kohlenstoffatomen. 

Q stent Insbesondere eine Alkylengmppe dar, die 2 bis 5 Kohlenstoffatome enthalt und geradkettig oder 
verzwelgt sein kann. Es handelt sich beisplelsweise urn die -CH2CH2-, -CH2CH2CH2-, 'CH2-CH- 

CH3 

Oder 

10 

CH3 

-CH2-C-CH2-Gruppe. 

15 

Typische Vertreter tar Alkylendiamide als Antischaummlttel sInd Methylen-bls-stearinsSureamld. Ethylen- 
bis-stearinsaureamid oder Ethylen-bis-behnsaureamld. 

Das Alkylendiamid ist vorzugsweise In einer Menge von 0,2 bis 3 Gewichtsprozent in der Dispersion 
vorhanden. 

20 Als Konservierungsmlttel, id eln den erflndungsgemassen Dispersionen enthalten seIn konnen, konnen die 
verschiedensten handelsublichen Produkte, wie wassrige Ldsungen von Formaldehyd, 6-Acetoxy-2,4-dime- 
thyldioxan. 1,2-Benzisothiazonn-3-on und besonders 2-Chioracetamid in Betracht kommen. 

Als Gefreierschutzmittel, die den erflndungsgemassen Dispersionen zur Erhaltung der FliiBssfahigkeit bei 
tiefen Temperaturen und zur Verhinderung des Ausfrierens von Wasser zugesetzt werden konnen, seien 
,25 Glykole oder Polyole. wie z.B. Ethylengiykol, Propylenglykol bzw. Glyzerin sowie Polyethylenglykble, wie z.B. 
DI-, Tri- Oder Tetraethylenglykol genannt. Ein bevorzugtes Antifrostmlttel Ist Propylenglykol. 

Die erflndungsgernassen wassrigen Dispersionen enthalten mit Vortei!, Jewells bezogen auf die gesamte . 
Dispersion 

Gewichtsprozent der Komponente (a), 
Gewichtsprozent der Komponente (b), 
vorzugsweise 0,1 bis 4 Gewichtsprozent 
der Komponente (c). 
vorzugsweise 5 bis 15, Gev^chtsprozent 
ntehtionogenes Tensid. 
Gewichtsprozent der weiteren, von der 
Komponente (b) verschiedenen 
anionischen Komponente, 
Gewichtsprozent Antischaummlttel, 
Gewichtsprozent Konservierungsmlttel 
und 

Gewtohtsprozent Gefrlerschutzmittel. 

45 Die Herstellung der erflndungsgemassen Dispersion erfolgt zweckmassigenweise, indem man die 
Benzotriazolverbindung der Formel (1 ). den sauren Ester der Fonmel (2) und Wasser in einem Mischer anteigt 
und nach allfalliger Zugabe der erwunschten Zusatzbestandteile wie nichtlohlsche Tenside, weitere anionsiche 
Verbindungen einschliesslich der Disperglermlttel, Antischaummlttel . Konservierungsmlttel und Gefrler- 
schutzmittel 1 bis 30, vorzugsweise 1 bis 10 Stunden lang disperglert. Die Dispergiening wird 

SO vorteilhaftenweise durch Einwirkung von hohen Scherkraften z.B. durch Mahlen in einer Kugel-. Sand- oder 
Perlrauhle durchgefOhrt. Nach dera Mahlen kann eine wassrige Losung des Stabillsierungs- oder 
Verdlckungsmittels (Komponente (c)) und gewunschtenfalls noch Wasser zugesetzt werden, worauf bis-zur 
glelchmassigen Verteilung geruhrt wird. 
Die erflndungsgemassen Dispersionen zeichnen sich durch gute Transport-und Lagerstabilitat aus. Sie sind 

55 insbesondere sehr stabll bei hoheren Temperaturen bis zu 130**C, wenn sie in Farbebadern eingesetzt 
werden. 

Ven/vendung findet die erfindungsgemasse Dispersion je nach dem Farbstoff beim Farben von 
Synthesefasern. insbesondere Polyesterfasern oder auch saurer modlfizierten Polyesterfasem enthaltendem 
Textilmaterial. Das Farbeverfahren winJ jeweils In Qbtlcher Weise durchgefuhrt. Die erfindungsgemasse 
60 Dispersion wird in eln vorgescharftes wfissriges Bad langsam unter Ruhren eingetragen, wonach die Rotte 
nach dem Zusatz vom Farbstoff zum Farben bereltgestellt ist. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach auch ein Verfahren zum Farben von synthetischem 
Fasermaterial mit kationischen oder Dispersionsfarbstoffen. Das Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dass 
man dieses (Material in Gegenwart der erfmdungsgemassen Hilfsmitteldisperslon farbt. 
65 Die Einsatzmengen, in denen die erfindungsgemasse Hilfsmitteldisperslon den Farbebadern zugesetzt wird, 
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bewegen sich von 0,5 bis 10%, vorzugswelse 1 bis 5 0/o vom Warengewicht. 

Als Fasermaterial. Insbesondere Textilmaterial, das In Gegenwart des neuen als Lichtschutzmlttel 
verwendeten Hilfsmlttelgemisches gefarbt werden kann, sind z.B. Celluloseesterfasern, wie 
Cellulose-2 1/2-acetatfasem und -triacetatfasem; aromatische Polyamidfasern, die sich z.B. von Poly-(meta- 
phenylen-lsophthalamid) ablelten, sauer modlfizlerte Polyesterfasem und besonders Ilneare Polyesterfasern 5 
zu envahnen. Dabei werden Celluloseester- und Polyesterfasern bevorzugt mit DIsperslonsfarbstotfdn und 
sauer modtfizierte Polyesterfasern und aromatische Polyamidfasern bevorzugt mit kationischen Farbstoffen 
gefarbt. 

Unter llnearen Polyesterfasern sind dabel Synthesefasern zu verstehen, die z,B. durch Kondensatlbn von 
TereplithalsSure mit Ethylenglykol oder von Isophthalsaure oder Terephthalsaure mit 1 ,4-Bis-(hydrdxyme- io 
thyl)-cyclohexan erhalten werden, sowie Mlschpolymere aus Terephthal- und Isophthalsaure und ithylengly- 
kol. Der in der Textillndustrle bisher fast ausschllesslich eingesetzte Ilneare Polyester besteht aus 
Terephthalsaure und Ethylenglykol. Sauer modlfizlerte Polyesterfasern sind belspielswelse Polykondensa- 
tionsprodukte von Terephthalsaure oder Isophthalsaure. Ethylenglykol und 1 ,2-Dlhydroxy-3-beziehungswBlse 
1»3-Dihydroxy-2-(3-natriumsulfopropoxy)-propan. 2,3-DlmethyloM-(natrlumsulfopropoxy)-butan, . 2,2-BISr 75 
(3-natriumsutfopropoxyphenyl)-propan oder 3,5-Dicarboxybenzolsulfonsaure bzw. sulfonierter Terephthals- 
aure, sulfonierter 4-Methoxybenzolcarbonsaure oder sulfonierter Diphenyl-4,4'-dlcarbonsaure. 

Die Faserniaterlalien konnen auch als MIschgewebe unter sich oder mit anderen Fasern, z.B. Miischungen 
aus Polyacrylnitril/Polyester, Polyamld/Polyester, Polyester/Baumwolle, Polyester/Vlskose und Polyester/ 
WoUe, VBHA^endet werden. 20 

Das zu farbende Textilmaterial kann sich in verschiedenen Verarbeitungsstadien befinden. Belspielswelse 
kommen in Betracht: loses Material, Stuckware, wie Gewirke oder Gewebe. Garn in Wlckel- oder Muff-Form. 
Letztere konnen Wickeldlchten von 200 bis 600 g/dm^. insbesondere 400 bis 450 g/dm^, aufwelsen. 

Die fur das erfindungsgemSsse Verfahren geeigneten kationischen Farbstoffe k6nnen verschiederien 
Farbstoffklassen angehoren. insbesondere handelt es sich urn die gebrauchlichen Saize, beisplelsweise 25 
Chloride. Sulfate oder Metalihalogenlde. wie z.B. Zinkchloriddoppelsalze von kationischen Farbstoffeinrderen 
kationischer Charakter z.B. von elner Carbonlum-. Oxonium-. Sulfonlum- oder vor allem Ammoniurrtgruppe 
herrQhrt Beisplele fQr solche chromophore Systeme sind Azofarbstoffe, vor allem Monoazo^ od6r 
Hydrazonfarbstoffe. Diphenylmethan-, Trlphenylmethan-, Methin- oder Azomethlnfarbstoffe, Cum.arin-, 
Ketonimin-, Cyanin-, Azin-. Xanthen-, Oxazin- oderThlazlnfarbstoffe. SchliessHch I^nnen auch Farbsaize der 30 
Phthalocyanin- oder Anthrachlnonreihe mit externer Oniumgruppe, beisplelsweise einer Alkylammpnium- 
oder Cycloammoniumgruppe sowie Benzo-1^-pyranfarbsalze, die Cyck>ammonlumgruppen enihaltbh. 
verwendet werden. 

Die zu verwendenden Dispersionsfarbstoffe, die In Wasser nur sehr weriig loslich sind und in der Farbflotte 
zum grossten Tell in Form einer feinen Dispersion vorliegen, konnen den verschiedensten Farbstofffclassen 55 
angehoren, biespielsweise den Acridon-, Azo-, Anthrachlnon-, Cumarin-, Methin-, Pennon-, Naphthocjiinqni- 
min-, Chinophthalon-, Styryl- oder Nitrofarbstoffen. 

Es konnen auch Mlschungen von kationischen oder Dispersionsfarbstoffen erfindungsgemass.eilng!B3etzt 
werden. 

Die Menge der der Flotte zuzusetzenden Farbstoffe richtet sich nach der gewOnschten Farbstarke; im 40 
allgemeinen haben sich Mengen von 0,01 bis 10, vorzugsweise 0,02 bis 5 Gewlchtsprozent. bezog^n auf des 
eingesetzte Textilmaterial, bewahrt. 

Die erfindungsgemass zu verwendenden Hllfsmlttel konnen auch in Mischung mit bekannten Diffusionsbe- 
schleunigem auf Basis von z.B. Di- oder Trichlorbenzol, Methyl- oder Ethyibenzol, o-PherrylphenoL 
Benzylphenol, Diphenylether, Chlordiphenyl. Methyfdiphenyl, Cyclohexanon, Acetophenon, Alkylphenoxyet- 45 
hanol. Mono-, DI- oder Trichlorphenoxyethanol oder -propanol, Pentachlorphenoxyethanol, Alkylphenylben- 
zoate, Oder insbesondere auf Basis von Diphenyl, Methyldiphenylether. Piben?ylether, Methylbenzbat. 
Butylenzoat oder Phenylbenzoat eingesetzt werden. . . ; , 

Die Diffusionsbeschleuniger werden vorzugsweise in einer Menge von 0,5 g bis 5 g/l Rotte pder 5 bis- 30 
Gewlchtsprozent, bezogen auf die Hilfsmitteldispersion. verwendet. 50 

Die Farbbader k6nnen je nach dem zu behandelnden Textilmaterial neben den Farbstpffen und dem 
erfindungsgemassen Hllfsmittelgemisch. Ollgomerenlnhibitoren, Antischaummittei, Faltenfreimittel, Retarder 
und vorzugsweise Disperglermlttel enthalten. 

Die Dispergiermittel dienen vor allem zur Erzlelung einer guten Feinverteiiung der Dispersionsfarbstoffe. Es 
kommen die beim Farben mit Dlsperslonsfarbstoffen allgemein gebrauchlichen DIspergatoren in Frgige. 55 

Als Dispergiermittel kommen vorzugsweise sulfatlerte oder phosphatierte Aniagerungsprodukte VQn-15 bis 
100 Mol Ethylenoxid oder vorzugsweise Propylenoxid an mehnwertige, 2 bis 6 Kohienstoffatome aufWelsende 
aliphatische Alkohole wie z.B. Ethylenglykol, Glycerin oder Pentaerythrit oder an mindest^ns! zwei 
Aminogruppen oder eine Aminogruppe und eine Hydroxylgmppe aufwelsende Amine mit Z bis 9 
Kohlenstoffatomen sowie Alkylsulfonate mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomen In der Alkylkette, Alkylbenzolsulfo- 60 
nate mit geradkettiger der verzweigter Alkylkette mit 8 bis 20 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette, wie 'z.B. 
Nonyl- Oder Dodecylbenzolsulfonat, 1,3,5,7-:Tetramethylocty{benzolsulfonat oder Octadecylben?olsulfdnat 
sowie Alkylnapthalinsulfonate oder Sulfobemsteinsaureester, wie Natrlumdioctylsulfosuccinat, In Betracht. 

Besonders giinstig haben sich als anionische Dispergiermittel Ligninsulfonate, Polyphpsphati^ und 
vorzugsweise Formaldehyd-Kondensationsprodukte aus aromatischen Sulfonsauren, Formaldehyd und 65 
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gegebenenfalls mono oder bifunktionellen Phenolen wie z.B. aus Kresol. p-Naphtholsulfonsaure und 
Formaldehyd, aus Benzolsutfonsaure, Formaldehyd und Naphthallnsulfonsaure, aus Naphthalinsulfpnsaure 
und Formaldehyd oder aus Naphthalinsulfonsaure, DIhydroxydlphenylsulfon und Formaldehyd drwiesen. 
B.evprzugt 1st das Dlnatrlumsalz des Dl- oder Tri-(6-suffonaphthyl-2-)methans. 

S Es konnen auch Gemische von anionischen Dispergiermittein zum Einsatz kommen. Normalerweise llegen 
die anionischen Dlspergiermlttel in Form Ihrer Alkailmetallsalze, Ammonlumsaize oder AminsaJze vor. Diese 
Dispsrglermittel werden vorzugsweise in einer Menge von 0,5 bis 8 g/l Flotte venwendet. 

Die FSrbebader konnen auch Qbiiche ZusStze, zweckmassig Eiektroiyte wIe Saize, z.B. Natriumsulfat, 
Ammoniumsulfat, Natrium- oder Ammoniumphosphate oder -polyphosphate. I\/letallchloride oder -nitrate wie- 

10 Calciumchlorld, Magnesiumchlprid bzw. Calclumnitrate, Ammoniumacetat oder Natriumacetat und/oder 
sauren, z.B. Mineralsauren, wis Schwefels§ure oder Phosphorsaure, oder organische Sauren, zweckmSsslg 
nfedere allphatlsche CarbonsSuren, wie Amelsen-, Esslg- oder OxalsSure enthalten. Die Sauren dienen vor 
allem der Einstellung des pH-Wertes der erfindungsgem^ss verwendeten Flotten, der in der Regal 4 bis 6,5. 
vorzugsweise 4,5 bis 6, betragt. 

IS ' Die Farbungen erfolgen mit Vortell aus wassriger Flotte nach dem Auszlehverfahren. Das Rottenverhiltnis 
kann dementsprechend innerhalb eines welten Berelches gewahit werden, 2.B. 1:3 bis 1:100. vorzugsweise 

I . 7 bis 1 :50, Die Temperatur, bei der gefarbt bzw. aufgehellt wird, betrSgt mindestens 70*C und In der Regel 
1st sle nicht hSher ais 140'' C. Vorzugsweise iiegt sie Im Berelch von 80 bis 135° C. 

Uneare Pplyesterfasern und Ceilulosetriacetatfasem farbt man vorzugsweise nach dem sogenannten . 

20 Hochtemperaturverfahren in geschlossenen und zweckmassigerweise auch druckbestandigen Apparaturen 
beiTemperaturen von uber lOO^'C. bevorzugt zwischen 110 und 135°C, und gegebenenfalls unter Druck. Als 
geschiossene Gefasse eignen sich beispielsweise Zlrkulationsapparaturen wie Kreuzspui- oder BaumfSrbeap- 
parate. Haspeikufen, DQsen-oder Trommelfarbemaschinen, Muff-Farbeapparate, Paddein oder Jigger. 
Ceilulose-2 1/2-acetatfasern farbt man vorzugsweise bei Temperaturen von 80-85°C. Die Farbling der 

25 aromatischen Polyamidfasern oder saure modifizierten Polyesterfasem wird vorzugsweise bei einer 
Temperatur von 80 bis 130**C vorgenommen. 

Das Farbeverfahren kann so durchgefuhrt werden, dass man das Farbegut entweder zuerst m!t dem 
IHIIfsmittelgemlscii kurz behandelt und anschliessend fSrbt oder vorzugsweise gleichzeitlg mIt dem 
Hilfsmittelgemisch und dem Faitistoff behandeit. 

30 Vorzugsweise Igsst man das Fdrbegut wShrend 5 l\^lnuten bei 60-80'* C im Bad, das den FarbstoFf, das 
Hilfsmltteigmisch und gegebenenfalls weltere Zusatze enthSIt und auf einen pH-Wert von 4,5 bis 5.5 elngestellt 
ist. vorlaufen, steigert die Temperatur Innerhalb von 15 bis 35 Minuten auf 110 bis 1 35** c; vorzugsweise 
125>130°C und bei&sst die Farbeflotte 15 bis 90 Minuten, vorzugsweise 30 bis 60 Minuten, bei dieser 
Temperatur. 

35 Die Fertlgsteilung der FSrbungen erfolgt durch AbkQhIen der Farbeflotte auf 60 bis 80** C, Spulen der 
Farbungen mit Wasser und gegebenenfalls durch Relnlgung auf ubiiche Welse Im alkalischen Medium unter 
reduktiven Bedingungen. Die Farbungen werden dann wiederum gespuit und getrocknet Man erhSif auf 
synthetischem Faseninaterial, Insbesondere auf iinearen Polyesterfasem, gieichmassige und farbkraftige 
Ausfarbungen. die sich zudem durch gute Uchtechtheit und Reibechtheiten auszelchnen. Wahrend des 

^ Farbens bleibt die Farbeflotte stabii und entstehen keine Ablagerungen im Inneren der Farbeapparaturen. 
in den fblgenden Beispieien sind die Telle Gewichtstelle und die Prozente Gewlchtsprozente. 

Beispiei 1 
In einer SandmQhIe werden 
45 35 Telle 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl-)5-chlorobenzotriazol 

II, 2 Telle des mIt Triethanolamin neutrallslerten Umsetzungsproduktes von Phosphorpentoxld mIt einem 
Oxalkyliemngsproduktes mit 18 Ethylenoxideinheiten des Aniagerungsproduktes von 2.5 bls3 Mol Styrotan 1 
Mol Phenol und 

53,8 Teiie Wasser gemischt. 
50 Hierauf wird die Mischung mit Quarzsand solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 jim jst, 

71 ,4 Telle der erhaltenen Dispersion werden unter Ruhren mit 15,0Teilen einer 2 o/oigen wassrigen Losung 
von mit Triethanolamin neutralislerter Polyacryisaure (Molekulargewlcht 1,25 Mlllionen), 1 Teil eInes - 
entluftungs- und idsungsmitteihaitigen Antischaummittels auf Basis von 2-Ethyihexanoi und Siilkonol und 12,6 
Tellen Wasser homogenisiert. Man erhait eine lagerstablle Dispersion. 

.55 

Beispiei 2 

In einer Sandmuhle werden 
35 Teiie 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl-)5-chlorobenzotriazol 

7 Teiie Triethanolaminsalz eines Gemisches von Mono- und DIesterphoshat eInes Oxalkylierungsproduktes 
60 mit 18 Ethylenoxideinheiten des Aniagerungsproduktes von 2,5 bis 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol. 

7 Telle eines Oxalkylierungsproduktes von 18 Mol Ethylenoxld mit 1 Mol eines Aniagerungsproduktes von 2,5 

bis 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol und 

51 Telle Wasser gemischt. 
Aisdann wird die Mischung solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 ^ ist. 
55 71 .4 Telle der erhaltenen Dispersion werden unter RQhren mit 25,0 Teiien efner 2 o/oigen wassrigen Losung 
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eines Blopolymeren auf Polysaccharldbasis, 1 Teil eines entlilftungs- und I6sungsmlttelhaltlgen ArtfischaUth- 
mittels auf Basis von 2-Ethylhexanol und Slllkonol und 2,6 Tellen Wasser homogenisiert. h/ian 6rhalJ :einiB 
lagerstabiie Dispersion. 

Beispiel 3 ^ 

In einer Sandmuhle werden 
35 Telle 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl-)5-chlorobenzotrla2oI 

11,2 Telle des Natrlumsalzes des sauren Schwefeisaureesters des Oxalkylierungsproduktes yon 18. Mof 
Ethylenoxld an 1 Mol des Aniagerungsproduktes yon 2.5 bis 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol. • 
0.3 Telle 2-Chloracetamld und . . '^^ 

53.5 Telle Wasser ^ _ } 

gemischt. Die Mischung wird solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 ^im ist. 

71,4 Telle der erhaltenen Dispersion werden unter RQhren mit 15 Tellen einer 2 o/olgen wassrigen Losung 
von mit Triethanolamin neutrallslerter Polyacrylsaure (Molekulargewicht 1.25 Milllonen), 1 Tell, eipes 
entlQftungs- und I6sungsmlttelhaltigen Antischaummlttels auf Basis von 2-Ethylhexanol und Sllikon6l-und-12.6 15 
Tellen Wasser homogenisiert. Man erhfilt eine lagerstabiie Dispersion. 

Beispiel 4 

In einer SandmQhIe werden .. • 

35 Tell 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl-)5-chlorobenzofrlazol 20 
11.2 Telle des mit Natriumhydroxldlosung neutrallslerten Umsetzungsprodukts von Phosphorpento)^d.;m!t 
p-Nonylphenylpolyethylenglykolether mit 10 Ethylenoxideinheiten und 
0.3 Telle 2-Chloracetamld und 
53,5 Telle Wasser 

gemischt. Die Mischung wird solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 p,m ist. . . 25 

71 A Telle der erhaltenen Dispersion werden unter RQhren mit 25 Teilen einer 2 o/oigen wassrigen Losung 
eines Blopolymeren auf Polysaccharldbasis. 1 Tell eines entluftungs- und losungsmittelhaltigen Antischaum- 
mlttels auf Basis von 2-Ethylhexanol und Slllkonol und 2,6 Tellen Wasser homogenisiert. Man erfialt elne 
lagerstabiie Dispersion. : 

Beispiel 5 

In einer SandmQhIe werden - : - 

40 Telle 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-^'-methylphenyl)-5-chloro-benztria2ol, 

13.4 Telle des mit Triethanolamin neutrallslerten Umsetzungsprodukts von Phosphorpentoxld mit dem 
Oxalkylierungsprodukt mit 18 Ethylenoxideinheiten des Anlagerungsprodukls von 2.5-3.0 Mol Styrol an 1 tifldl 35 
Phenol 

1,4 Telle N,N'-Ethylen-bis-stearamld und - . . - 

45,2 Telle Wasser gemischt. i " . 

Alsdann wird die Mischung mit Quarzsand solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 pnl 1st, pie 
Dispersion wird vom Mahisand abgetrennt. 40 
75 Telle der erhaltenen Dispersion werden unter RQhren mit 

12.5 Teilen einer 2 Volgen wSssrigen Losung eines Blopolymeren auf Polysaccharidbasls und 
12i5 Tellen Wasser vermischt und homogenisiert. 

Man erhait elne lagerstabiie lelcht viskose Dispersion. 

45 

Beispiel 6 . - 

In einer Sandmuhle werden 7- - 

40 Telle 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyO-5-chloro-benztria2ol, 

13.4 Telle einer Mischung aus 

50 Teilen Tri-(a-methylbenzyl)-phenylpolyoxyethylen (18) und • 5i0 

30 Teilen einer Mischung aus Mono- und Diphosphorsfiureester von Tri-(a-mQthylb0nzyl)-phenyIpolyQxy6thy- 
len (18), die mit 

20 Tellen Triethanolamin neutralisiert warden Ist. 
1.4 Telle N.N'-Ethylen-bis-stearamld und 

46,2 Telle Wasser gemischt. ^ 

Alsdann wird die Mischung mit Quarzsand solange gemahlen, bis die PartikelgrSsse < 5 lun 1st, Die 
Dispersion wird vom Mahisand abgetrennt. 
75 Telle der erhaltenen Dispersion werden unter RQhren mit 

12.5 Teilen einer 2<yoigen wassrigen LSsung eines Blopolymeren auf Polysacohartdbasls und ■ - 

12.5 Tellen Wasser vermischt und homogenisiert. ^0 
Man erhgUt elne lagerstabiie lelcht viskose Dispersion. 

Beispiel 7 . 
In einer SandmQhIe werden 

40 Teile 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl)-5-chloro-benztrla2ol. S5 
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13.4 Telle einer Mischung aus 

60 Tellen TrKa-methylbenzylj-phenylpolyoxyethylen (18) und 

35 Tellen eIner Mischung aus Mono- und DiphosphorsSureester vonTri-|a-methylbenzyl)-pHenylpolyo)cyethy- 

len (18). die mit 
5 5 Tellen Kaliumhydroxld neutrallslert worden 1st. 

1.4 Telle N.N'-Ethylen-bls-stearamid und 

45,2 Telle Wasser gemlscht. 
Alsdann wird die Mischung mit Quarzsand solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 nm ist. Die 

Dispersion wird vom Mahlsand abgetrennt. 
10 75 Telle der erhaitenen Dispersion werden unter Ruhren mit 

12.5 Tellen einer 20^lgen wassrigen Losung eines Biopolymeren auf Potysaccharidbasis und 
12.5 Tellen Wasser vermischt und homogenisiert. 

Man erhalt eine lagerstablle leicht viskose Dispersion. 

15 Beispiel 8 

In einer SandmOhle werden 
40 Telle 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl)-5-chloro-ben2triazol. 
11 Telle einer Mischung aus 

15 Teilen p-Nonyl-phenylpolyoxyethylen (10), 

50 80 Teilen einer Mischung aus Mono- und Diphosphorsfiureester von (p-Nonyl)-phenyl-polyoxyethylen (10), die 
mit 

5 Teilen Natriumhydroxld neutrallslert worden Ist, 
4 Telle N,N'-Ethylen-bls-stearamid und 
45 Telle Wasser gemlscht. 

25 Alsdann wird die Mischung mit Quarzsand solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 ^im Ist. Die 
Dispersion wird vom Mahlsand abgetrennt. 
75 Telle der erhaitenen Dispersion werden unter RQhren mit 

12.5 Tellen einer 2 0/oigen wassrigen Losung eines Biopolymeren auf Polysaccharldbasis und 
12.5 Tellen Wasser vermischt und homogenisiert. 
30 Man erhalt eine lagerstablle leicht viskose Dispersion. 

Beispiel 9 
In einer SandmOhle werden 

40 Telle 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl)-5-chlorbenztriazoI 
35 8 Telle des Natrlumsaizes des mit MalelnsSiure veresterten Oxalkyllemngsproduktes mit 18 Ethylenoxldelnheir 

ten eines Aniagerungsproduktes von 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol, 

1 Teil N,N'-Ethylen-bis-stearamld und 

51 Telle Wasser gemischt. 
Alsdann wird die Mischung mit Quarzsand solange gemahlen. bis die Partikelgrosse <5 jim ist die 
40 Dispersion wird vom Mahlsand abgetrennt. 

75 Teile der erhaitenen Dispersion werden unter RQhren mit 

12.5 Telle einer 2 o/olgen wassrigen L6sung eines Biopolymeren auf Polysaccharidbasis, 
0,3 Teilen Chloracetamld und 

12.2 Teilen Wasser vermischt und homogenisiert. 
45 Man erhalt eine lagerstablle Dispersion. 

Beispiel 10 

In einer SandmQhIe werden 
35 Teile 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl)-5-chlorobenzotriazol 
50 11.7 Teile des mit Natriumhydroxld neutrallsierten Umsetzungsproduktes von Phosphorpentoxid mit einem 
Oxalkylierungsproduktes mit 13 Ethylenoxidelnheiten des Aniagerungsproduktes von 2,5 bis 3 Mol Styrol an 1 
Mol Phenol und 

53.3 Telle Wasser gemlscht. 

Hierauf wird die Mischung mit Quarzsand solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 ^im ist 
55 71.4 Telle der erhaitenen Dispersion werden unter Ruhren mit 25,0 Tellen einer 20/olgen wassrigen Losung 
eines Biopolymeren auf Polysaccharidbasis, 1 Teil eines entluftungs- und losungsmittelhaltigen Antlschaum- 
mittels auf Basis von 2-Ethylhexanol und Sllikonol und 2,6 Teilen Wasser homogenisiert. Man erhSIt eine 
lagerstablle Dispersion. 
Beispiel 11 
60 In einer Sandmuhle werden 

40 Teile 2-(2'-Hydroxy-3'-tert.butyl-5'-methylphenyl)-5-chlor-benztrlazol. 

16 Teile einer Mischung aus 

3 Tellen des Polyadduktes von 10 Mol Ethylenoxid an 1 Mol DInonylphenol und 

13 Teilen des Natrlumsaizes einer Mischung von Mono- und Diesterphosphat des Aniagerungsproduktes von 
55 10 Mol Ethylenoxid an 1 Mol DInonylphenol 



10 



tt-^ • rage ri or id 

EP 0 345219 A1 

4 Telle N.N'-Ethylen-bIs-(stearam{d) und 
40 Telle Wasser gemlscht. 

Alsdann wird die Mischung mft Quarzsand solange gemahlen, bis die Part!kelgrd$se < 3 pm ist Die 
Dispersion wird vom Mahlsand abgetrennt. 

75 Telle der erhaltenen Dispersion werden unter RQhren mit - 5 

12,5 Tellen einer 2tyolgen wassrigen Losung eines Biopolymeren auf Polysaccliaridbasis und 
12.5 Teilen Wasser vermischt und homogenisiert. 
Man erhalt eine lagerstabile leicht viskose Dispersbn. 

Beisplel 12 -10 

100 g eines Poiyestergevyrtrkes (Polyethylenglykolterephthalat) werden In einem HT-Zlrkulation$apparat bei 
SO^'C in 3 Liter Wasser eingebracht. welches 
9 g Ammonlumsulfiat 

18 g DInatriumsalz von DI-(6-sutfonaphthyl-2-)methan 

5 g eines fein disperglerten Farbstoffes der Formel • is 

{J IjlH ^ ^ OCH3 

(101) 1 II H I 

■ • • • 

S / \ / \ ^ 

ft iH 

£5 

3 g der gemUss Beisplel 5 hergestellten HilfsmittelformuKerung 
enthalt und mit 85 tVoiger Ameisensaure auf pH 5 eingestellt 1st. Man erhltzt das Farbebad, bei standig 
zirkulierender Fiotte, innerhalb von 30 Minuten auf 130°C und farbt 1 Stunde bei dieser Temperatur. Alsdann 
wird das FSrbebad abgekQIitt und das Substrat gespGIt und wie ublich zur Entfernung von nichtfikiertem 
Farbstoff reduktiv gereinigt. Anschilessend wird das Substrat neutrallslert, nochmals gespult und getfocknet 30 
Bedingt durch die stabile mitverwendete Hilf smittelformullerung wird wahrend des Farbeprozesses weder ein 
Anstleg des Differenzdruckes festgestellt noch zelgen sich Ablagerungenim Inneren des Wickelkorpers. Man 
erhalt somit eIne gtelchm^sige iichtechte marlneblaue Farbung. 

Glelchmasslge iichtechte marlneblaue Farbungen werden auch erhalten. wenn anstelle der Hllfsmittelfornfiu- 
iierung gemass Beisplel 5 die gemdss dem Beisplel 1, 2, 3. 4, 6. 7, 8, 9, 10 oder 11 hergestellte 35 
Hlifsmlttelformullerung eingesetzt wird. 

Beisplel 13 

In einen Hochtemperatur-Farbeapparat enthaltend 2 Liter einer wassrigen Fiotte, die 
2 g eines amphoteren sulfatlerten Fettamlnpolyethylenglykolethers, 40 
12 g kalz. Natriumsulfat, . ^ . 

1,5 g eines Farbsalzes der Forniei 



(102) 



CH30-|/ ^1/ '^C-N=N«-( ) N— CH2CH2OH 

\/'\/^ CH2CH3 
CHa 



.45 

2nCl3 



und 3 g der gemSss Beisplel 2 hergestellten wassrigen Hitfsmltteldlspersion 50 
enthait und mit Esslgsaure auf pH 4.5 eingestellt 1st, werden 100 g eines Dacron 64-Gewebes 
(sSuremodlflzlerte Polyesterfasem) eingebracht. Man erhitzt das parbebad Innerhalb von 30 Minuten auf 
120''C und f^rbt 1 Stunde bei dieser Temperatur. Alsdann wird das Ffirl^ebad auf TO^'C abgeKQhlt, das Substrat 
neutrallslert, gespult und wie Oblich getrocknet. 

Die Farbeflotte zelgt wahrend des Farbens kelne Ausfallungen und Ablagerungen. Man erhait spmit eine 55 
glelchmasslge und Iichtechte rote Farbung. 

Glelchmasslge Iichtechte rote Farbungen werden auch erhalten. wenn anstelle der Hiifsmittelformuiierung 
gemass Beispiel 2 die gemass dem Beispiel 1 . 3. 4. 5. 6. 7. 8, 9. 10 oder 1 1 hergestellte HllfsmlttelfonmuIiiBajng 
eingesetzt wird. 
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PatentansprQche 



1. wassrige Dispersion einer 2-(2'-Hydroxyphenyl-)benzotriazoiverblndung. dadurch gekennzelphnet, 
dass sie 65 



11 



EP 0345219 A1 



(a) 15 bis 50 Gewichtsprozent einer Benzotrlazolverblndung der Forme) 




(1) iAi > — (b). 

■ i 

worin R Halogen, Ci-Ci2-Alkyl. Niederalkoxy. Niederalkoxycarbonyl, Cycloalkyl. Aryl, Ci-Ci2-Alkyla- 
ryt Oder AralkyI bedeutet, und die Ringe A und B. uriabiiangig voneinander. unsubstituiert oder durcii 
Halogen. Hydroxy, NIederalky). NIederaifcoxy oder Niederalkoxycarbonyl substituiert sind. und 

(b) 2 bis 20 Gewichtsprozent eines sauren Esters oder dessen Seizes eines Alkylenoxidadduktes 
der Formel 

• — • 

(2) '(^ ) 0-f-Alkylen-0-4^X 



worln X den Saurerest einer anorganischen, Sauerstoff enthaltenden Saure, oder den Rest einer 
organischen Saure und Y Ci-Cia-Alkyl. Aryl oder AralkyI bedeuten, "Alkyien" fur den Ethyienrest 
Oder Propyienrest steht, und m 1 bis 4 und n 4 bfs 50 sInd. enthalt. 

2. Dispersion gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeiclinet, dass in Formel (1) der Ring A in 5-Stellung 
durcli Halogen. Niederalkyi oder Niederalkoxy substituiert ist. 

3. Dispersion gemass einem der AnsprQchie 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass In Fomiel (1) der 
Ring B In Nachbarstellung zur Hydroxyigruppe durch Halogen oder Niederalkyi substituiert ist. 

4. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass in Formel (1) R 
Niederalkyi darstelit. 

5. Dispersion gem^s einem der Anspruche 1 bis 4, dadruch gekennzeichnet, dass in Fonnel (2) Y 
C4-C1 2-Aikyl, Benzyl oder a-Methylbenzyl bedeutet. 

6. Dispersion gemass einem der AnsprQche 1 bis 5. dadurch gekennzeichnet, das sich der Saurerest X 
in Formel (2) von Schwefelsaure oder Orthophosphorsaure abieitet. 

7. Dispersion gemSss Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (a) der Formel 



(3) 



entspricht, worln Ri Halogen, Niederalkyi oder Niederalkoxy und Rz und R3, unabhangFg voneinander, je 
Wasserstoff, Halogen. Niederalkyi oder Niederalkoxy bedeuten. 

8. Dispersion gemass Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass in Formel (3) Ri Niederalkyi, R2 
Wasserstoff oder Niederalkyi und R3 Wasserstoff, Chlor oder Methyl bedeuten. 

9. Dispersion gemass einem der AnsprOche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (b) 
derFonmel 




(4) -f 0-(-CH2CH2-C>-)— Xi 



(I 



entspricht, worln Yi C4-C1 a-AlkyI, Phenyl. Tolyl, Phenyl-Ci-Cs-alkyI oder Tolyl-Ci-Ca-alkyI bedeutet, 
Xi ein Saurerest ist, der sIch von Schwefelsaure oder Orthophosphorsaure ableltet, und 
mi 1 bis 3 und m 4 bis 40 sind. 

10. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (b) 
ein saurer Phosphors&ureester oder dessen Salz des Oxalkylierungsproduktes von 8 bis 30 Mol 
Ethylenoxid an 1 Mol 4-Nonylphenol oder Dinonylphenol oder an 1 Mol einer Verblndung; die durch 
Anlagerung von 1 bis 3 hAo\ Styrol. a-Methylstryrol oder Vinyltoluol 9n 1 Mol Phenol. Kresol oder Xylenol 
hergestellt worden ist, ist. 

11. Dispersion gemass einem der AnsprOche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente 
(b) ein saurer Phosphorsaureester oder dessen Salz des Oxalkylierungsproduktes der Formel 
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(5) . ^ 



( 




^— 0-fCH2^CH2-CH — H 



ist, worin mz 1 bis 3 und na 1 2 bis 30 slnd. 

12. Dispersion gemSss einem der Anspruche 1 bis 11, dadurch gekennzelchnet. dass die Komponente 
(b) das Triethanolamln-. Kalium- oder Natrlumsalz eines sauren Phosphorsaureesters dfes Oxalkylie- 
rungsproduktes von 12 bis 18 Mol Ethylenoxld an 1 Mol einer Verblnduhg. die durch Aniagerung von 1 
bis 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol hergestellt worden Ist. 

13. Dispersion gemSss einem der AnsprQche 1 bis 12, dadurch gekennzelchnet, dass sie zusitzllch als 
Komponente (c) ein Stabilislerungs-oderVerdlckungsmittel enthaft. 

14. Dispersion gemSss Anspruch 13, dadurch gekennzelchnet, dass die Komponente (c) eine 0,5 bis 
10 oybige wassrige Ldsung oder Dispersion eIner polymerislerten ethylehlsch-ungesattlgten Mono- oder 
Dlcarbonsaure von 3 bis 5 Kohlenstoffatomen. insbesondere PolyacrylsSure Ist 

15. Dispersion gemass Anspruch 13. dadurch gekennzelchnet, dass die Komponente (e) ein 
Potysaccharid ist. 

16. Dispersion gemSss einem der AnsprQche 1 bis 15, dadurch gekennzelchnet, dass sie xuSatzllch 6ln 
nichtionlschesTensId enthaJt. 

17. Dispersion gemass Anspruch 16, dadurch gekennzelchnet, dass das nichtlohisahe Tenfiid ein 
Oxalicylierungsprodukt der Formei 




Ist, worin m2 1 bis 3 und r\2 12 bis 30 slnd. 

18. Dispersion gemSlss Anspruch 16. dadurch gekennzelchnet, dass das nichtionogene Tensid das 
Oxalkytlerungsprodukt von 12 bis 20 Mol Ethylenoxld an 1 Mol einer Verbindung, die durch Aniagerung 
von 1 bis 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol hergestellt worden Ist. 

19. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 18, dadurch gekennzelchnet, dass sie zusatzlich eine 
weitere. von der Komponente (b) verschiedene. anionische Verbindung enthSlt. 

20. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 19, dadurch gekennzelchnet, dass sie zusatzlich ein 
Antlschaummittel enthalt. 

21. Dispersion gemass Anspruch 20, dadurch gekennzelchnet, dass das Antlschaummittel ein 
Alkylendiamid der Formei 

(6) V1-CO-NH-Q-NH-CO-V2 

1st, In der Vi und V2, unabhangig voneinander. je einen allphatlschen Rest mlt 9 bis 23 Kohlenstoffatomen 
und Q einen Alkytenrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen bedeuten. 

22. Dispersion gemSss einem der Anspruche 1 bis 21, dadurch gekennziechnet. dass sie zusatzlich ein 
Konservlerungsmittei und/oder ein Gefrierschutzmittei enthalt. 

23. Dispersion gemSss Anspruch 1, dadurch gekennzelchnet, dass sie, bezogen auf die gesamte 
Dispersion, 
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15-60 Gewichtsprozent der Komponente (a). 
2-20 Gewichtsprozent der Komponente (b) . 
0- 5. vorzugsweise 0,1 bis 3 

Gewichtsprozent der Komponente (c), 
^ 0-20 Gewichtsprozent eines nichtionogene 

Tensides, 

0- 8 Gewichtsprozent einer welteren, von 

der Komponente (b) verschledenen. 

anionischen Komponente, 
0- 3 Gewichtsprozent elnes 

Antischaummittels. 
0- 1 Gewichtsprozent eines 

Konservierungsmittels und 
^5 0-20 Gewichtsprozent eines 

Gefrierschutzmlttels 

enthalt. 

24. Verwendung der wSssrlgen Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 23 beim Farben von 
20 synthetischen Fasermateriailen, Insbesondere Polyesterfasem oder sauremodifizlerten Polyesterfasern. 

25. Verfahren zum Farben von Polyesterfasern oder sauremodifizierte Polyesterfasern, enthaltendem 
Textilmaterlal mit DIspersionsfarbstoffen bzw. katlonlschen Farbstoffen, dadurch gel<ennzeichnet, dass 
man dieses Material In Gegenwart einer wassrigen Dispersion einer 2'-(2'-Hydroxyphenyl-)benzotriazol- 
verbindung gemass einem der AnsprOche 1 bis 23 farbt 
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